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Resumen 
Se ha realizado el estudio de la aleación AZ91, con el objetivo de obtener una estructura 
globular y de grano fino, idónea para la conformación en estado semisólido.  
Los métodos empleados para la obtención de esta estructura han sido la adición de 
elementos afinantes como es el SiC en proporciones del 0,3 ÷ 3% en peso y el control de 
las temperaturas de colada, de rangos entre 120 ÷ 250 ºC por encima de la temperatura de 
fusión. 
Se han practicado diez refusiones de la aleación de magnesio AZ91, en las que se han 
variado algunos parámetros de trabajo tales como temperaturas máximas, gases 
empleados para  la prevención de la oxidación, velocidades de enfriamiento, adición de 
elementos para el afino de grano, etc. 
De cada una de las muestras obtenidas de estos procesos de refusión se ha realizado una 
caracterización microestructural de las mismas, realizando tanto un estudio cuantitativo 
como cualitativo de la microestructura obtenida. 
La caracterización estructural de las probetas obtenidas en los procesos de refusión se ha 
realizado mediante microscopía óptica, microscopía electrónica de barrido y difracción de 
rayos-X. Para el estudio cuantitativo de la microestructura se ha utilizado un software de 
análisis de imagen, con el que se ha podido caracterizar la morfología obtenida de cada 
uno de los ensayos así como la homogeneidad de la misma. 
La microestructura obtenida  de los procesos de refusión ha revelado una estructura poco 
fina de baja y homogeneidad, pero con una morfología de tendencia globular. La 
microestructura finalmente obtenida, bajo determinadas condiciones experimentales, no ha 
desarrollado en su totalidad una caracterización morfológica óptima, por este motivo se 
plantea la posibilidad de seguir investigando en el campo de estas aleaciones, ya que este 
proyecto forma parte del inicio de la investigación en el campo de las aleaciones base 
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ASTM   American Society for Testing Materials. 
HCP  Estructura cristalina hexagonal compacta 
ISO   International Organization for Standardization 
EDS   Espectroscopia de energía dispersada de rayos X (del inglés, Energy  
  Dispersive X-Ray Spectroscopy)  
OM   Microscopia Óptica (del inglés, Optical Microscopy) 
SEM  Microscopia Electrónica de barrido (del inglés, Scanning Electron   
  Microscopy) 
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2 Prefacio 
2.1 Origen del proyecto 
El origen de del presente proyecto es el inicio de la investigación en el campo de las 
aleaciones base magnesio en el Centre de Disseny d’Aliatges Lleugers i Tractaments de 
Superfícies (CDAL) de la UPC. 
 
2.2 Requisitos previos 
El Centre de Disseny d’Aliatges Lleugers i Tractaments de Superfícies (CDAL) aporta 
conocimientos y experiencia en los diversos procesos empleados para el correcto 
desarrollo de este proyecto.  
El estudio teórico y experimental de este proyecto se ha realizado en los laboratorios del 
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3 Introducción 
En los últimos años el interés sobre las aleaciones de magnesio ha crecido notablemente, 
lo que ha estimulado tanto la investigación académica como industrial para la obtención de 
microestructuras más eficientes y, de este modo, poder obtener buenos resultados en la 
fabricación de productos derivados de las aleaciones de magnesio mediante técnicas de 
conformado en estado semisólido.  
3.1 Objetivos del proyecto 
El objetivo de este proyecto es el de obtener, en la aleación de magnesio AZ91, una 
estructura fina y de morfología globular, mediante el control de los parámetros de colada.  
3.2 Alcance del proyecto  
Se pretende realizar refusiones de la aleación AZ91 variando la temperatura de colada y 
con la adición de sustancias afinantes. 
Las muestras así obtenidas se estudiarán mediante microscopía óptica y microscopía 
electrónica, analizando la variación del tamaño de las dendritas y la morfología de las 
mismas.  
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4 Estado de la técnica  
4.1 Propiedades del magnesio 
El magnesio es un metal ligero, concretamente tiene una densidad de 1,74 g·cm-3, es el 
tercer metal más abundante en la corteza terrestre, tras el aluminio y el hierro [Ask01] 
[Smi97]. Presenta  una baja temperatura de fusión, alrededor de los 650 ºC [SGü98] 
(ebullición a los 1090 ºC). Es un gran competidor, junto con el aluminio, en las aplicaciones 
que exigen metales de baja densidad y elevada resistencia específica. Sin embargo, el 
magnesio y sus aleaciones tienen muchas desventajas que limitan su uso generalizado. En 
primer lugar el magnesio posee un coste económico más elevado que el aluminio, presenta 
dificultades para ser conformado por fundición, porque en estado líquido se oxida 
rápidamente, por lo que es preciso protegerlo mediante atmósferas no oxidantes [CRo87].  
El magnesio presenta una estructura cristalina hexagonal compacta HCP [Ask01], lo que 
dificulta la deformación a temperatura ambiente, debido a que sólo están disponibles tres 
sistemas de deslizamiento y no son cruzados. Aunque el magnesio puro tiene baja 
resistencia a la tracción, mediante sus aleaciones puede obtener unos resultados óptimos. 
Por otra parte, gracias a la baja densidad que presenta, las aleaciones de magnesio son 
usadas, para aplicaciones aeronáuticas y en el campo de la automoción, siendo en este 
último el más utilizado [Cro87] [Kai03]. 
4.2 Obtención del magnesio 
Una gran parte del magnesio producido proviene del agua del mar, que contiene 
concretamente el 0,13 % de magnesio en forma de cloruro de magnesio, 1,3 kg·m-3, lo cual 
le hace un metal prácticamente inagotable. 
Para la obtención del magnesio [BIb02] se utilizan distintos métodos basados en dos 
procedimientos generales, como son la electrólisis del MgCl2  y la reducción térmica del 
MgO. 
El método de reducción por electrólisis del MgCl2 es uno de los métodosmásutilizados en la 
actualidad, representando alrededor del 81% de la producción mundial de magnesio. Este 
método presenta una alguna dificultad, ya que, mientras es relativamente fácil la obtención 
del MgCl2.6H2O, la dificultad recae en la preparación del MgCl2 anhidro, por su elevado 
coste. 
Pág. 14  Memoria 
 
En el método por reducción térmica, la roca de mineral de magnesio (dolomita, magnesita, 
etc.), es disgregada utilizando agentes reductores, como pueden ser el ferrosilicio en polvo 
(una aleación de hierro y silicio), y es calentada en una cámara al vacío. Esta reacción 
genera una serie de vapores de magnesio, produciendo a su vez cristales de magnesio tras 
tener lugar la condensación de los vapores obtenidos. Finalmente estos cristales son 
fundidos y refinados para posteriormente ser transformados en lingotes, para su posterior 
procesado. 
 
4.3 Clasificación y designación de las aleaciones de 
magnesio 
Como en el caso de las aleaciones de aluminio, las aleaciones de magnesio pueden 
dividirse en dos grandes grupos, según sean aleaciones de moldeo o para forja [BIb02]. 
Hay varias formas de designación para las aleaciones de magnesio, la más reconocida 
internacionalmente, es la recogida en la norma ASTM B 94 (American Society for Testing 
and Material). 
De acuerdo con esta norma, las aleaciones de magnesio se designan por dos letras 
mayúsculas seguidas por dos o tres números [BIb02]. Las letras representan los dos 
elementos aleantes principales en la aleación (Tabla 4.1). La primera letra indica el 
primer elemento que tienen la concentración más elevada y la segunda el elemento que 
sigue en importancia. El primer número que sigue a las letras indica el tanto por ciento en 
peso del elemento de la primera letra y el segundo número significa el tanto por ciento en 
peso del elemento de la segunda letra, un ejemplo que detalla lo explicado es el 
siguiente, la aleación AZ91 presenta como aleante principal el aluminio (letra A), el primer 
número indica que este elemento está en un 9%, además la aleación contiene Cinc (letra 
Z) en un 1%. En el caso que una letra siga a los números (A, B, etc.) ello significa que ha 
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Por último, este tipo de designación puede ir seguida por un último término, el cual indica el 
tipo de trabajo o tratamiento térmico que se le ha aplicado. A continuación, en la tabla 4.2, 




Tabla 4.2. Designación de los estados metalúrgicos en las aleaciones base magnesio,                
según ASTM B 94 
 
Designación Tipo de Tratamiento 
 
F Comos se fabricó (colada o forja) 
O Recocido, recristalizado (sólo forjado) 
H Endurecimiento por deformación (sólo forjados) 
H2 Endurecimiento por deformación parcialmente recocido 
H3 Endurecimiento por deformación y estabilizado 
W Tratamiento térmico de solución 
T Tratamiento térmico para estabilizar F, O, ó H 
T3 Tratamiento térmico de solución y trabajo en frío   
T4 Tratamiento térmico de solución y envejecimiento natural 
T5 Solo artificialmente envejecido (tras temple en proceso) 
T6 Tratamiento térmico de solución y envejecimiento artificial 
T8 Tratamiento térmico de solución, trabajado en frío y envejecido 
artificialmente 
T9 Tratamiento térmico de solución, envejecido artificialmente y trabajado 
en frío 







A Aluminio M Manganeso 
B Bismuto N Níquel 
C Cobre Q Plata 
D Cadmio P Plomo 
E Tierras raras R Cromo 
F Hierro S Silicio 
G Magnesio T Estaño 
H Torio V Arsénico 
J Fósforo W Itrio 
K Circonio Y Antimonio 
L Berilio Z Cinc 
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4.4 Elementos de aleación del magnesio 
El magnesio puro, ya sea obtenido por reducción térmica, como por electrólisis, posee unos 
niveles de pureza diferentes, no teniendo ningún uso estructural en el campo de la 
ingeniería. 
Para poder darle al magnesio un papel importante en el campo de la ingeniería, se alea con 
otros elementos como son, Al, Zn, Mn, Si, Zr, Ca, Ag, Li, Cu, tierras raras, etc, mejorando 
así las propiedades del mismo [Cro87]. 
Aluminio 
La adición de aluminio proporciona un aumento en la resistencia mecánica, dureza y aptitud 
para el moldeo, así como la resistencia a la fractura a temperatura ambiente y resistencia a 
la corrosión. La ductilidad y la resistencia a la fractura se ven disminuidas gradualmente, a 
la vez que es incrementada la adición de aluminio [Cro87] [Cze08]. Conjuntamente con el 
aluminio posibilita la realización de tratamientos térmicos de maduración 
Cinc 
La adición del cinc, proporciona una mejor capacidad de deformación permanente, buena 
aptitud para el moldeo y una buena resistencia a la corrosión. Con porcentajes más 
elevados se forman compuestos intermetálicos [Cro87] [Cze08]. 
Manganeso 
Presenta una solubilidad reducida, y se añade en pequeñas cantidades de alrededor del 
0.5% - 1.2%. Es añadido para controlar el contenido en hierro ya que el nivel de adición del 
manganeso depende de la solubilidad mutua de hierro y manganeso en la presencia de 
otros elementos [Cro87] [Cze08]. 
Silicio 
Forma parte de las aleaciones de magnesio en pequeñas proporciones. Su función es 
augmentar la resistencia a la fluencia, pero presenta el inconveniente de que la adición de 
alrededor del 1,16% de silicio, cuyo valor corresponde al punto eutéctico del diagrama Mg-
Si, provoca la aparición de gruesos bloques de partículas intermetálicas, las cuales 
contribuyen al empeoramiento de las propiedades mecánicas de la aleación [Cze08]. 
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Calcio 
Es un elemento muy necesario para las aleaciones de magnesio, presenta una solubilidad 
relativamente baja, lo que no le impide proporcionar buenas propiedades, tales como, 
buena resistencia a la fluencia, a la vez que ayuda a controlar el tamaño del grano [Cze08].  
Circonio 
Es un elemento cuya propiedad principal es la de afinar el grano, se añade a aleaciones de 
magnesio que contengan cinc, plata o torio. Presenta una solubilidad relativamente baja, 
tan sólo el 0,6% de circonio en magnesio. El circonio no proporciona a la aleación un efecto 
reforzante, siendo el papelmásimportante de este elemento en las aleaciones de magnesio 
el control del tamaño de grano. Cuando algunos de los elementos de aleación no es 
compatible con el circonio, como es el caso de las aleaciones de magnesio que contienen 
aluminio, es preciso acudir a otros afinadores de grano [Cze08]. 
Berilio 
El berilio es un elemento que se añade rutinariamente en cantidades del orden de 10 ÷ 15 
ppm, su objetivo principal es retardar la oxidación y la tendencia ignifuga que presentan las 
aleaciones de magnesio cuando son fundidas. El berilio presenta el inconveniente de no ser 
un elemento afinador de grano, si no todo lo contrario, por lo que se restringe su uso 
[Cze08]. 
Estaño 
El estaño con una proporción de alrededor del 5%, mejora la deformabilidad de las 
aleaciones de magnesio [Cro87] [Cze08].  
 
Impurezas de las aleaciones de magnesio 
La calidad de una aleación de magnesio depende, en gran parte, del grado de pureza de la 
misma. Un número de elementos, como son el hierro y el níquel, están considerados como 
impurezas en este tipo de aleaciones [Cro87] [Cze08]. 
Todos estos elementos actúan como impurezas que favorecen la corrosión, por cuyo 
motivo se consideran indeseables y su porcentaje debe ser lo menor posible. 
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Níquel 
El níquel está considerado como una impuraza altamente perjudicial para las aleaciones de 
magnesio, ya que empeora notablemente la resistencia a la corrosión. El contenido de 
níquel, disminuye hasta el 0,002% según la norma ASTM B 94, siendo este el valor máximo 
de níquel en las aleaciones de magnesio [Cro87] [Cze08]. 
Hierro 
Se trata de un elemento que disminuye fuertemente la resistencia a la corrosión de las 
aleaciones de magnesio, ya que actúa de manera similar al níquel [Cze08]. 
Aunque el contenido permitido de hierro en las aleaciones comerciales está alrededor de 
0.03% a 0.01%, en las aleaciones de alta resistencia a la corrosión y según la norma ASTM 
B 94, el contenido máximo de hierro es de 0,005% [Cze08]. 
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4.5 Conformación en estado semisólido 
La mayoría de las técnicas aplicables para la conformación de componentes metálicos y 
sus aleaciones, en principio, podrían ser clasificadas en dos rutas convencionales, 
conformación en estado sólido o conformación en estado líquido [KUg07], dependiendo del 
proceso de conformación que sea preciso utilizar. 
Las propiedades de los componentes obtenidos por forja, son en su mayoría, superiores a 
las piezas moldeadas, es por esto que el gran número de pasos a seguir para su 
obtención, junto con su complejidad, contribuyen significativamente a un mayor coste del 
producto final. Tal y como se puede observar, el factor económico representa un importante 
papel en el campo de la conformación de materiales al igual que en muchísimos otros 
sectores. Por lo tanto, existe una continua búsqueda para la obtención de una tecnología 
que permita reducir costes y, al mismo tiempo, obtener una mejora considerable en las 
propiedades del producto final. 
El objetivo final en esta investigación es el de encontrar una alternativa para la fabricación 
de componentes con formas complejas, buena integridad estructural, propiedades similares 
a la forja y por último, pero no por eso con menos importancia, un precio de coste alrededor 
de los elementos obtenidos por fundición. Es por esto que la tecnología emergente de los 
procesos de conformación semisólido, expone los rasgos que pueden satisfacer estas 
exigencias. 
Aunque los principios de los procesos de conformación en estado semisólido se 
establecieron hace ya unos años, es en la actualidad cuando se presenta como objeto de 
desarrollo continuo a la vez que se muestra como el blanco de duras críticas de 
investigación [Fan02]. 
4.5.1 Mejoras y ventajas de los procesos de conformación en estado 
semisólido frente los convencionales 
Las ventajas que presentan los procesos de conformación en estado semisólido, las cuales 
se pueden agrupar, en tres grupos bien definidos: reducción de la contaminación, ganancia 
en la calidad del producto y aumento de la rentabilidad. 
En cuando a la reducción de efectos contaminantes, presentan un papel importante los 
procesos automatizados, ya que al igual que en el proceso de inyección, prestan mucha 
más seguridad al operario por el hecho de no encontrarse en contacto directo con el 
material en estado semisólido. Otra de las ventajas o mejoras que aparecen dentro del 
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rango de la reducción de efectos contaminantes, es la disminución considerable de los 
alimentadores y mazarotas que son utilizados en la fundición, suprimiendo así muchos de 
los procesos de reciclaje que se realizan con algunos procesos convencionales [Cam05]. 
Por otra parte los procesos de conformación en estado semisólido son capaces de obtener 
una gran calidad en el producto acabado, ya que se pueden fabricar piezas de formas 
complejas y sin necesidad de operaciones posteriores de acabado, así como la reducción 
de defectos en las piezas ya acabadas. Las propiedades mecánicas de los productos 
obtenidos mediante procesos de conformación en estado semisólido pueden llegar a ser 
superiores que los fabricados por fundición al posibilitar la realización de tratamientos 
térmicos de mejora de propiedades [Cam05]. 
Y por último, el proceso de conformación en estado semisólido presenta una alta 
rentabilidad frente el proceso convencional, como consecuencia de la reducción de los 














Estudio de la aleación de magnesio AZ91 para la conformación en estado semisólido Pág. 21 
 
4.6 Origen de la técnica 
El proceso de trabajar con metales en estado semisólido fue descubierto hace 
aproximadamente 40 años, este mismo descubrimiento fue el desencadenante del 
rheocasting, que se llevó a cabo el año 1971 por Spencer y Flemings, en el Instituto 
Tecnológico de Massachussets (MIT) [Fan02]. 
La investigación que se estaba llevando a cabo [Fan02], estaba basada en el desgarro en 
caliente, en el cual usaba una aleación Sn-15%Pb, en la que se valoraba la viscosidad de 
las aleaciones, en el momento que se obtenía una solidificación parcial de las mismas. El 
hecho de realizar esta acción en el momento que la aleación se encontrara en estado 
parcialmente sólida, provocó que las estructuras dendríticas se rompieran, disminuyendo 
así su viscosidad al mismo tiempo que adquiría propiedades tixotrópicas. Después de los 
ensayos pertinentes se demostró, que para una aleación de composición Sn-15% Pb con 
una fracción sólida entorno a 0,4% la tensión cortante máxima fue de 200 kPa y por la 
misma fracción sólida, pero con la aplicación de una agitación mecánica durante el proceso 
de solidificación, es decir provocando la rotura de la estructura dendrítica, la tensión 
cortante máxima necesaria fue tan sólo de 0,2 kPa, tres magnitudes menor que con el 
procedimiento convencional [Fan02]. 
Se reconoció al momento  la importancia de la técnica obtenida y el mismo año del 
hallazgo, se llevaron a cabo unas pruebas industriales que demostraban la viabilidad de 
dos nuevas técnicas, Rheocasting y Thixocasting. Estas dos técnicas fuero claramente 
diferenciadas, ya que el Rheocasting estaba basado en la agitación constante durante la 
solidificación de un material que se encontraba en estado semisólido, para proporcionar 
una estructura no dendrítica, este material era depositado directamente en un molde para 
obtener un producto totalmente acabado y con unas propiedades óptimas, en cambio, en el 
Thixocasting, era preciso calentar un lingote con una estructura no dendrítica para la 
obtención de una masa semisólida, que posteriormente podía ser conformada [Fan02].   
Posteriormente se publicó un estudio más exhaustivo sobre la reología de las aleaciones 
parcialmente solidificadas. En que se mostró que la viscosidad era también muy sensible 
a la velocidad de enfriamiento, además de a la velocidad de cizalladura: bajas 
velocidades de enfriamiento y altas velocidades de cizalladura hacen disminuir la 
viscosidad para una fracción de sólido dada. No obstante, semisólidos producidos a 
diferentes velocidades de cizalladura iniciales muestran diferente comportamiento: altas 
velocidades iniciales dan lugar a viscosidades aparentemente menores. 
La viabilidad de la utilización de la técnica de conformación en estado semisólido (SSM) 
ha sido investigada desde el principio de su descubrimiento, estando focalizada 
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inicialmente en el acero, por lo que no se le dio ninguna importancia en la utilización de 
las aleaciones de aluminio y magnesio. Esto fue debido a que las investigaciones se 
centraran en la mejora de la fundición de acero, destinadas a la creación de todo tipo de 
aplicaciones militares [Fan02].  
4.7 Aspectos teóricos 
4.7.1 Tixotropía y pseudoplasticidad 
La tixotropía es la propiedad de algunos fluidos no newtonianos y pseudoplásticos que 
muestran un cambio dependiente del tiempo en su viscosidad; cuanto más se someta el 
fluido a esfuerzos de cizalla, más disminuye su viscosidad. Un fluido tixotrópico es un 
fluido que tarda un tiempo finito en alcanzar una viscosidad de equilibrio cuando hay un 
cambio instantáneo en el ritmo de cizalla. Sin embargo no existe una definición universal; 
el término a veces se aplica a los fluidos pseudoplásticos que no muestran una relación 
viscosidad/tiempo. Es importante tener en cuenta la diferencia entre un fluido tixotrópico y 
otro pseudoplástico. El primero muestra una disminución de la viscosidad a lo largo del 
tiempo a una velocidad de corte constante, mientras que el último, muestra esta 
disminución al aumentar la velocidad de corte. A los fluidos que exhiben la propiedad 
opuesta, en la que la agitación a lo largo del tiempo provoca la solidificación, se les llama, 
anti-tixotrópicos, y son mucho menos comunes [Bal04]. 
Una de las características principales que poseen muchas aleaciones es la de adoptar un 
comportamiento tixotrópico, ya que si estas molifican su comportamiento, volviéndolas a 
calentar hasta lograr la temperatura de semisólido (aproximadamente hasta lograr del 
40%-50% de fracción sólida), reanudan su comportamiento tixotrópico. Este 
comportamiento solo es posible con una microestructura globular, no dendrítica. Los 
estudios iniciales llevaron al desarrollo de varias técnicas para conseguir esta estructura 
no dendrítica. Las más comunes fueron las que provocaban la fragmentación de las 
dendritas, ya sea mediante agitación mecánica, electromagnética, etc. En la actualidad 
se estudian también la posibilidad de conseguir estas microestructuras mediante el 
control de las condiciones metalúrgicas de solidificación, control de tiempos y 
temperaturas [FMM08] [CDAL]. 
 
 




4.7.2 Evolución del lodo semisólido 
La microestructura de las aleaciones sometidas a agitación durante su solidificación está 
controlada por cuatro variables: velocidad de enfriamiento, velocidad de cizalla, tiempo de 
aplicación de la cizalla y proporción de fracción sólida a cada temperatura. El paso de la 
estructura dendrítica a una forma globular se atribuye a tres mecanismos: fragmentación, 
crecimiento y aglomeración [Bpu05]. 
La fragmentación de la estructura dendrítica se produce seguida de una morfología de 
tipo roseta como consecuencia de la cortadura y abrasión entre las partículas de la fase 
sólida y obteniendo una estructura globular como paso último. 
En cuando al crecimiento si se mantiene la agitación isotérmica se alcanza un estado 
estacionario, en el cual la viscosidad no varía. Durante el periodo isotérmico en estado 
semisólido, los glóbulos de fase sólida crecen según el mecanismo de maduración. 
La aglomeración es producida por la colisión como resultado de una agitación. Mediante 
los procesos evolutivos descritos se producen cambios estructurales que se manifiestan 
en una estructura final no dendrítica, estructura la cual es necesaria para muchos de los 
procesos de conformación en estado semisólido. 
Fig. 4.1. Lingote de aluminio cortado 
en estado semisólido  
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4.8 Microestructura para la conformación en estado 
semisólido 
Para que las aleaciones a conformar tengan propiedades tixotrópicas es necesario que el 
material tenga una estructura globular, y no una estructura dendrítica típica de los procesos 
de solidificación [KUg07].  
La microestructura de la aleación de magnesio para su posterior conformación en estado 
semisólido consiste en glóbulos de fase α rodeada de un microconstituyente eutéctico 
modificado y muy fino. Dentro de la fase α se distinguen unas esferas de eutéctico de dos 
tipos: uno con la misma apariencia que el que rodea a la fase α primaria y otras de un 
eutéctico mucho más fino [KUg07]. 
Un parámetro muy importante para caracterizar la microestructura de las aleaciones en 
estado semisólido es la cantidad de líquido atrapado dentro de los glóbulos. Este líquido 
ocluido no afecta al comportamiento normal del lodo semisólido, pero reduce la fracción 
efectiva de volumen que actúa como lubricante [Cam05] 
Se han realizado numerosos estudios para desarrollar nuevas técnicas de producción de 
lingotes con estructura globular. Los mayores esfuerzos se han localizado en tres áreas 
diferentes [Cam05]: 
1. Agitación mecánica o electromagnética, o tratamiento intensivo mediante 
vibraciones supersónicas durante la solidificación. 
2. Refusión parcial de la aleación. 
3. Enfriamiento controlado durante el proceso de solidificación sin necesidad de 
agitación.  
Los métodos por refusión parcial tienen altos costes de producción y, además, durante el 
recalentamiento se produce el crecimiento de grano. Por todo ello, los métodos de 
agitación electromagnética han sido los más utilizados en la fabricación de lingotes con 
estructura no dendrítica. Sin embargo, el control de la temperatura durante el proceso de 
solidificación hasta alcanzar el estado semisólido es el método que presenta las mejores 
ventajas económicas hasta el momento.  
Actualmente se está trabajando en una técnica en la que se utiliza una aleación madre de 
SiC como afinante de grano. El efecto afinante tiene lugar por una reacción química, que 
tiene lugar a la temperatura del líquidus, ya que provoca la precipitación en el seno del 
líquido de partículas de Al4C3, logrando un afino del grano y una estructura globular. 
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4.9 Procesos de conformado en estado semisólido.  
De los procesos de conformación en estado semisólido conformados en estado líquido se 




El proceso de New Rheocasting combina la tecnología del Vertical Squeeze Casting con las 
propiedades innovadoras que nos aporta el SSM, con el fin de conseguir la obtención de un 
gran número de núcleos sólidos dentro de un mismo material en estado líquido. Este 
material, en estado líquido, es depositado en un recipiente especial quemástarde será 
enfriado mediante chorros de aire homogéneamente distribuidos, ya que el control del 
enfriamiento es uno de los pasos más importantes para la obtención de una estructura de 
grano globular, encontrándose esta en la fase primaria. Cuandomáselevado sea el número 
de granos globulares que se pueda encontrar tras la aplicación de este proceso, mejores 
propiedades adoptará el material obtenido. 
En el momento en el que el material se encuentra aproximadamente el 50% de su 
fracción sólida, es llevado mediante un proceso totalmente automatizado, al molde, en el 
que se introducirá esta masa semisólida, obteniendo así un flujo de lenado laminar y 
provocando al mismo tiempo la expulsión total del aire que permanece en el interior del 
molde. El mejor método para la creación de productos mediante la técnica New 
Rheocasting es inyectar el material semisólido en el molde a la menor temperatura 
posible, y a su vez tener las paredes del mismo bien refrigeradas en todo momento. La 
inyección de la máquina es vertical, no atrapa tantos gases y aire como ocurre en la 
inyección horizontal, se realiza un mejor control de la temperatura, y la solidificación de la 
aleación es más uniforme y concéntrica que en la inyección horizontal [KUg07] [Cze08]. 
 
Sub Liquidus Casting (SLC) 
Este método aporta la combinación del diseño del equipo y la utilización de aditivos 
afinadores de grano, con un procesado simple del metal fundido mediante un cuidadoso 
control de la temperatura. Se obtienen productos con características equivalentes o 
superiores a las de los productos conformados en estado semisólido SSM, a partir de 
lingotes de Rheocasting, y los costes son ligeramente superiores al moldeo convencional 
de alta presión. El proceso se lleva a cabo con la ayuda de una máquina de inyección 
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vertical. El material a conformar entra directamente del horno de fusión a la máquina de 
inyección, en el que el material líquido es introducido en la máquina a baja temperatura, 
concretamente a una temperatura requerida para la conformación en estado semisólido, al 
poco tiempo se forma el lodo que a continuación será introducido en la máquina por uno o 
varios canales de inyección. Las mejores condiciones en cuando a las temperaturas de 
inyección son 1 y 2 ºC por encima de la temperatura del liquidus, aunque en la práctica se 
realiza a unos 10-12º C más que la temperatura de solidificación del material deseado 
[Bai05] [KUg07]. 
 
Semi-Solid Rheocasting (SSR) 
El proceso de conformación del Semi-Solid Rheocasting consiste en introducir unos 
cilindros hechos de grafito dentros del material en estado líquido. Una vez se ha 
realizado la penetración de los cilindros de grafito, estos empiezan a girar al mismo 
tiempo que se provoca un enfriamiento moderado, alrededor de unos pocos grados por 
debajo de la temperatura del líquidus, provocando así el inicio de la solidificación. La 
agitación de los rodillos no puede superar bajo ningún concepto las 60 r.p.m al igual que 




El proceso de thixocasting consiste en calentar un lingote del material deseado 
procedente del Rheocasting, encontrándose inicialmente con estructura no dendrítica, 
hasta conseguir la temperatura necesaria en la cual el material obtiene una fracción 
sólida de aproximadamente el 50%. Finalmente una vez el material se encuentre en 
estado semisólido será transportado automáticamente hasta la operación de inyectado 
en el molde, para posteriormente ser extraído [Cze08]. 
 
Thixoforging 
En el proceso de Thixoforging la materia prima utilizada procede de la técnica del 
Rheocasting, obviamente, este material constará de una estructura sólida no dendrítica, 
posteriormente este material es recalentado hasta lograr la temperatura en la cual se 
obtenga un estado semisólido del mismo La solidificación completa tiene lugar a 
presiones de 10 a 100 MPa, lo que conduce a piezas exentas de porosidad y fisuras. 
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Existen variantes de los procesos, como el Thixoforging en cámara al vacío, o en 
atmósfera controlada, que permiten reducir la formación de óxidos a elevadas 
temperaturas. Los trabajo realizados en la actualidad mediante el conformado por 
Thixoforging han dado unos resultados excelentes, todo y que puede trabajar con 
aleaciones con un alto punto de fusión [CKa00].  
 
Thixoforming 
Los procesos de conformado en estado semisólido por Thixoforming se realizan mediante 
la inyección en un molde del material en estado pastoso, utilizándose para ello un máquina 
similar a la de la fundición inyectada Thixocasting o mediante el prensado en una matriz 
Thixoforging [KUg07] [Cze08]. 
 
Thixomolding 
La técnica del Thixomolding, fue patentado por Dow Chemical, utilizándose exclusivamente 
para el conformado de aleaciones de magnesio. La tecnología utilizada se basa en el 
mismo proceso que el empleado en la industria para la inyección de plástico (Fig. 4.2). 
La alimentación de la máquina inyectora se realiza en forma de gránulos, los cuales son 
empujados con la ayuda de un tornillo sin fin. A causa de la fricción, y con la presencia de 
calefactores, la materia prima es fundida hasta lograr el estado semisólido, obteniendo a su 
vez un material de estructura no dendrítica. Finalmente el lodo obtenido es inyectado al 
molde para posteriormente ser retirado. Tal y como se muestra, esta máquina tiene la 
ventaja de que por si sola obtiene la materia prima con estructura no dendrítica por lo que 
se abarata favorablemente el coste de producción. A su vez tiene el inconveniente del 
elevado precio que presenta la maquina así como su mantenimiento y la limitación para el 
conformado de aleaciones de bajo punto de fusión [KUg07]. 
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4.10 Afino de grano en aleaciones Mg-Al.  
Desde finales del año 1930, se han realizado un gran número de investigaciones que han 
sido desarrolladas para obtener el afino de grano deseado en aleaciones de magnesio con 
un alto contenido de aluminio [JQE05] [Zkq05]. 
4.10.1 Afino por sobrecalentamiento 
Se tiene conocimiento desde hace mucho tiempo que la mayoría de los metales y 
aleaciones no deben ser calentados muy por encima de sus puntos de fusión, ya que de 
este modo se facilita la aparición de óxido, la absorción de gases y el crecimiento 
descontrolado del grano. Sin embargo las aleaciones de magnesio con un alto contenido de 
aluminio, son una excepción, ya que se benefician de los tratamientos térmicos a altas 
temperaturas favoreciendo de este modo la reducción del tamaño de grano [JQE05]. 
Esta alta temperatura alcanzada se denomina sobrecalentamiento. El proceso consiste en 
calentar la aleación a una temperatura muy por encima de la fase líquidus, siendo el rango 
de 120 ºC ÷ 300 ºC por encima de la temperatura de fusión, manteniendo esta temperatura 
durante un corto período de tiempo, para seguidamente realizar un enfriamiento 
relativamente rápido. 
El afinamiento de grano por sobrecalentamiento está afectado por un gran número de 
factores concretos, los cuales pueden variar dependiendo de la composición que presenta 
la aleación  [JQE05]. 
El aluminio es un elemento clave para el éxito en el afinamiento de grano por 
sobrecalentamiento. La disminución en el tamaño de grano por sobrecalentamiento no se 
alcanza facilmente con cualquier sistema que no sea Mg-Al [JQE05]. Altos contenidos de 
aluminio en las aleaciones de magnesio, concretamente superiores al 8%, presentan mayor 
facilidad para poder afinar el grano por sobrecalentamiento presentando peor 
comportamiento las de bajo contenido del mismo.   
El mecanismo de afinamiento de grano mediante sobrecalentamiento se ve positivamente 
afectado por el contenido de impurezas presentes en la aleación, como el hierro y el 
manganeso. Generalmente, las aleaciones de Mg-Al con bajo contenido de Fe y Mn son 
menos susceptibles al tratamiento por sobrecalentamiento que con altos contenidos de 
estos, es por ello que a las aleaciones a las que se les realice un sobrecalentamiento con el 
objetivo de afinar el grano deben contener manganeso y impurezas como puede ser el 
hierro [JQE05]. 
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4.10.2 Afino por inoculación de carbono 
Algunos investigadores [ESY06] han demostrado que la adición de nucleantes como puede 
ser el carburo de silicio (SiC) en aleaciones de magnesio con un alto contenido en aluminio 
presenta una buena reducción del tamaño de grano. 
Si bien el carburo de silicio parece actuar como nucleante para el magnesio, también puede 
reaccionar con el aluminio de estas aleaciones, formando el compuesto Al4C3, que seria el 
que realmente actuaría como agente afinante. 
Este compuesto presenta una estructura cristalina similar a la estructura del magnesio, por 
lo que puede desarrollar buenas propiedades frente el afino de grano mediante la 
nucleación de este compuesto en las aleaciones de base magnesio [ESY06].  
Se ha demostrado, [ESY06] que adiciones de carburo de silicio en aleaciones de bajo 
contenido en aluminio, no han dado los mismos resultados que en las aleaciones con altos 
contenidos del mismo. El contenido de aluminio alrededor del 9%, ha demostrado que la 
adición de afinadores de grano como es el carburo de silicio, provoca una disminución del 
tamaño del grano considerable, frente a aleaciones con contenidos de aluminio muy por 
debajo de este valor. 
Otro elemento que facilita el afino de grano es el manganeso. La adición de manganeso no 
superior al 0,3% ayuda en el mecanismo para el afinamiento de grano en las aleaciones 
Mg-Al siempre y cuando el contenido de aluminio no sea superior al 2% [ESY06]. 
 
4.10.3 Afino por adición de Calcio 
La adición de calcio en un 1% en peso en la aleación AZ91 desarrolla buenas propiedades 
para el afino de grano [LTZ07]. El calcio posee un gran poder de segregación en la 
aleación fundida y presenta un gran subenfriamiento constitucional en la interfase sólido-
líquido por lo que restringe el crecimiento de los granos y promueve la nucleación en el 
fundido. Aumentan tanto la temperatura de formación de la fase Al2Ca como la zona de 
subenfriamiento constitucional. Se produce una reducción del microconstituyente eutéctico 
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5 Método experimental 
5.1 Material de estudio 
El material de estudio del que se ha partido para el desarrollo de este proyecto ha sido la 
aleación AZ91. 
Esta aleación de magnesio tiene como elementos de aleación el aluminio, el zinc y el 
manganeso (tabla 5.1) 
 
Tabla 5.1. Composición química de la aleación AZ91 
 
5.1.1 Aleación AZ91 obtenida mediante fundición inyectada. 
El material utilizado para el desarrollo de los procesos de refusión proviene de 
componentes obtenidos mediante fundición inyectada (Fig. 5.1). 
 
Composición química, % peso 
    Al                Zn                Mn                  Th                   Fe                  Ni                Si 
 8,1-9,3          0,4-1,0      0,17-0,35          0,02Max          0,005Max       0,002Max      0,1Max
   
Fig. 5.1. Aleación AZ91 obtenida por 
fundición inyectada 
Pág. 32  Memoria 
 
5.2 Refusión del material 
Durante el desarrollo de la investigación de este proyecto se han realizado una serie de 
refusiones de la aleación AZ91, con el objetivo de obtener una microestructura globular y 
de grano fino para su posterior conformación en estado semisólido.  
Los parámetros de refusión empleados han sido: rangos de temperaturas empleados, 
atmosfera protectora en la que ha tenido lugar la refusión de la aleación AZ91, velocidades 
de enfriamiento que se han llevado a cabo durante la solidificación, horno de fundición 
empleado para el correcto desarrollo de dichas refusiones, rango de sobrepresión 
mantenida durante los procesos de fundición del material, recipientes en los que se ha 
introducido la aleación para su posterior refusión y así como el tipo y proporción de afino de 
grano adicionado en algunas de las refusiones realizadas con el objetivo de disminuir el 
tamaño de grano y obtener una microestructura de de morfología globular. 
En cuando a los rangos de temperatura establecidos durante el período de refusión, se han 
utilizado unos rangos muy amplios ya que se han realizado pruebas en que tan solo se ha 
llegado a sobrepasar mínimamente la temperatura del líquidus (595 ºC) de la aleación 
AZ91, concretamente a los 615 ºC, y en otras en las que se ha llegado alcanzar 
temperaturas de 660 ºC,  720 ºC, 780 ºC y los 850 ºC, introduciendo de este modo un 
sobrecalentamiento en la aleación refundida con la finalidad de afinar el grano y obtener 
una estructura globular [CQS07]. 
Por lo que hace referencia a las velocidades de enfriamiento que se han llevado a cabo 
durante los procesos de refusión, se han practicado enfriamientos controlados, es decir, 
enfriamientos de la muestra que han tenido lugar dentro del mismo horno así como 
enfriamientos rápidos, en los que la muestra ha sido extraída del horno con el fin de realizar 
un enfriamiento mucho más rápido. 
En cuando a la atmosfera utilizada durante los procesos de refusión, es decir el tipo de gas 
que se ha utilizado, se ha podido establecer el manejo de dos tipos de atmósferas 
diferentes; aire (atmosfera ambiente sin ningún tipo de gas especial) y argón [Aar04] 
[Cin06]. En las refusiones en las que se ha utilizado el argón [Aar04] como medida de 
prevención frente la oxidación, a su vez también se ha mantenido una sobrepresión con el 
mismo de entre 0,3 y 0,4 bares, con el objetivo de desalojar el aire residente dentro de la 
zona de fundición, evitando en todo momento el contacto directo entre la muestra y el 
oxígeno residente en la atmosfera ambiente.  
En cuando al horno de fundición utilizado durante el transcurso del proyecto ha sido un 
horno eléctrico de tubo horizontal de la marca Hobersal. Finalmente mencionar también el 
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uso de afinantes de grano que se han empleado en esta investigación, como es el carburo 
de silicio (SiC), que ha sido adicionado en algunos de los procesos de refusión, siendo el 
rango de adición de este afinante del 0,3% al 3% [ESY06] en proporción a la masa de la 
aleación AZ91 empleada. 
A continuación se muestra una tabla (tabla 5.2) en la que figuran los parámetros que se 
han seguido en cada uno de los procesos de refusión que se han llevado a cabo durante el 
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0 Cerámico - 





0 Cerámico - 





0,3 Cerámico - 





0,3 Cerámico - 





0,4 Cerámico 0,3 





0,4 Cerámico 1 




0,4 Cerámico 1 





0,4 Cerámico 3 




0,4 Cerámico - 




0,4 Acero - 
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5.2.1 Horno de fundición 
Durante el periodo de investigación de este proyecto se ha utilizado un horno tubular del 
que a continuación se exponen sus características principales. 
Se trata de un horno eléctrico de tubo horizontal, marca “HOBERSAL” (Fig. 5.2) modelo 
ST-11, con una tensión de 220V y 2,5 kW de potencia, pudiendo alcanzar una temperatura 
máxima de 1100 ºC. La zona efectiva de calentamiento del horno es de 200 mm 
longitudinales mientras que el tubo cerámico utilizado para las refusiones tiene unas 
dimensiones de 50 mm de diámetro y 400 mm de longitud.  
El horno está equipado con un termopar que permite calibrar, ajustar y controlar la 
temperatura de su interior en todo momento, dando de este modo fiabilidad a las pruebas 
realizadas, a su vez el equipo dispone de regulación de temperatura P.I.D. a ± 1 ºC. 
Para determinar con total precisión la temperatura en la parte interior del horno, 
concretamente los 100 mm centrales del mismo, previamente debe realizarse una rigurosa 
calibración. Para ello, es necesario introducir un termopar justo en la parte central del 
horno, una vez se ha estabilizado la temperatura máxima a alcanzar se procede a la lectura 
de los dos indicadores, es decir, la indicada tanto por el termopar como por el horno 




Fig. 5.2. Horno eléctrico de tubo horizontal 
“HOBERSAL  ST-11” 
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5.3 Material de partida 
El material de estudio con el que se han realizado los procesos de refusión ha sido la 
aleación AZ91 la cual ha s ido obtenida mediante fundición inyectada.  
Los procesos de refusión han tenido lugar en un horno eléctrico de tubo horizontal. Se han 
empleado dos tipos de navetas diferentes, la primera es una naveta cerámica (Fig. 5.3) con 
una composición química del 30% de Al2O3, 65% de SiO2 y 3% de K2O, la segunda naveta 
empleada es una naveta de acero (Fig. 5.4) que previamente ha sido mecanizada y con 
una composición química del 0,45% de C, 0,45% de Mn y 0,40% de Si. 
Tanto la naveta cerámica como la de acero han sido previamente deshumidificadas en un 
horno de secado y con una permanencia en su interior de 5 horas a una temperatura de 
140 ºC. De este modo se elimina la posible humedad existente en la superficie de las 
navetas empleadas y evitando en consecuencia la posibilidad de oxidación del material de 









Fig. 5.3. Naveta cerámica Fig. 5.4. Naveta de acero 
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5.4 Preparación de probetas 
La preparación mecánica es el método más corriente de preparación de muestras 
metalográficas para la ejecución de su examen posterior. Para eliminar material de la 
superficie de la muestra se utiliza el abrasivo en sucesivos pasos, con partículas cada vez 
más finas, obteniendo así unos resultados óptimos e idóneos para la siguiente tarea a 
realizar. 
 
Las muestras pueden prepararse hasta conseguir un acabado perfecto, el correspondiente 
a la estructura verdadera del material, y la preparación puede darse por terminada cuando 
ya se ha conseguido una superficie aceptable para la realización de un examen específico. 
Es el tipo particular de análisis o examen que se desea llevar a cabo el que determina los 
requisitos que debe cumplir la superficie preparada. Independientemente de lo que se 
desee conseguir, la preparación debe realizarse de forma sistemática y reproducible, para 
garantizar la consecución de un resultado óptimo con el menor costo posible 
Tal y como se ha mencionado anteriormente las probetas empleadas en el transcurso de 
este proyecto, han sido preparadas para más tarde poder ser examinadas y analizadas 
tanto en microscopía óptica como en microscopía electrónica. 
5.4.1 Procedimiento de preparación de probetas para su estudio 
metalográfico 
Para la obtención de probetas de la aleación AZ91, provinentes de la fundición inyectada   
(Fig. 5.1),  se ha utilizado el siguiente procedimiento: 
En primer lugar se ha seccionado un pequeña área de la aleación AZ91, posteriormente ha 
sido cortado con la tronzadora, marca Struers y una tronzadora de precisión de la misma 
marca y modelo Accutom-50 (Fig. 5.5). En el momento que ha sido preciso se ha hecho 
uso de la sierra de mano convencional. 
 
Fig. 5.5. Tronzadora de precisión. Struers modelo Accutom-50 
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Una vez se ha obtenido la porción deseada de la aleación AZ91, se ha procedido al 
montaje de las probetas con resina polimérica y con el uso de una prensa marca Struers 
modelo LaboPress-3 (Fig. 5.6). La resina polimérica utilizada en el montaje de las probetas, 
tiene la propiedad de ser conductora ya que de esta forma la probetas pueden ser 
examinadas sin ningún tipo de problema mediante microscopía electrónica. 
 
Las dimensiones de las probetas obtenidas en la prensa (Fig. 5.6) son de 30mm de 







Una vez se obtiene la probeta ya terminada, es decir, ensamblada junto con la resina 
polimérica, el siguiente paso es el desbaste y el pulido de la misma. Los pasos a seguir son 
los expuestos en las tablas 5.3 y 5.4, y son llevados a cabo con una pulidora automática 
marca Struers modelo Pedemin-S (Fig. 5.8)   
Un desbaste apropiado elimina de la superficie de la muestra el material dañado o 
deformado, introduciendo al mismo tiempo solo un pequeño grado limitado de nuevas 
deformaciones. El objetivo a alcanzar con el desbaste, es conseguir una superficie plana y 
con unos daños mínimos que puedan ser eliminados fácilmente durante el pulido de la 
muestra. 
Fig. 5.6. Prensa Struers modelo LaboPress-3 
Fig. 5.7. Probeta de la aleación AZ91 obtenida mediante fundición inyectada 




A continuación se exponen los pasos a seguir para un correcto desbaste y pulido de la 
aleación AZ91. 
 
        
      Tabla 5.3. Desbaste para la aleación AZ91. 
Paso 1 2 
Tipo de desbaste Grosero Fino 
Superficie Papel de SiC MD-Largo 
Abrasivo SiC Suspensión DP 
Grano/ Tamaño del grano 500 9µm 
Lubricante Etanol Azul 
Revoluciones del plato 
/rpm 
300 150 
Fuerza  /N 20 20 






Fig. 5.8. Pulidora automática Pedemin-S  
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 Tabla 5.4. Pulido para la aleación AZ91.  
Paso 1 2 3 
Tipo de pulido Diamantado Diamantado Óxido 
Superficie MD - Mol MD - Nap MD - Chem 
Abrasivo Suspensión DP Suspensión DP OP-S 50% 
Etanol 50% 
Tamaño del grano 3µm 1µm - 
Lubricante Azul Azul - 
Revoluciones del 
plato /rpm 
150 150 150 
Fuerza /N 20 15 10 
Tiempo /min. 5 2 1 
 
Una vez terminado cada uno de los pasos indicados en las tablas 5.3 y 5.4 la probeta es 
lavada cuidadosamente con etanol, con el objetivo de eliminar cualquier tipo de partículas 
procedentes del paso realizado. Con este tipo de material no se puede utilizar agua, como 
es habitual para la mayoría de materiales, por la oxidación de las muestras. Una vez se ha 
efectuado el último paso, la probeta ha vuelto a ser lavada cuidadosamente con etanol, a 
continuación se ha realizado un lavado con un baño por ultrasonidos de una durada 
aproximada de 5 minutos, eliminando así cualquier tipo de residuo provinente de los 
lubricantes utilizados durante el pulido o partículas de los abrasivos empleados, finalmente 
se ha procedido al secado total de la probeta con la ayuda de un secador. De este modo, 
tanto la inspección por microscopia óptica como por microscopía electrónica de barrido y 
difracción de rayos X , se han podido llevar a cabo con total seguridad y libre de impurezas, 
ya que, en el caso de residir algún tipo de suciedad en la superficie de la probeta, la 
inspección no se puede ejecutar con total exactitud. 
Los pasos a seguir para la obtención de probetas provinentes de la refusión de la aleación 
AZ91 son prácticamente los mismos para la obtención de probetas provinentes de la 
fundición inyectada, tan solo difieren los primeros pasos, es decir, la aleación obtenida una 
vez a solidificado es directamente seccionada por la parte central de la misma, para a 
continuación poder realizar el montaje de la probeta junto con la resina polimérica. Los 
pasos a seguir en cuando al desbaste y el pulido (tablas 5.3 y 5.4), así como el lavado de la 
probeta son los mismos que se siguen para probetas provinentes de la aleación obtenida 
por fundición inyectada. Una vez la probeta ha pasado por todos los pasos de desbaste y 
pulido, esta ya está lista para su posterior análisis microestructural. 
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5.5 Microscopía electrónica y microscopía óptica. 
Para estudiar los materiales a nivel microscópico es necesaria la utilización de técnicas 
de análisis que permitan diferenciar átomos, moléculas o grupos de moléculas formadas 
por cristales, granos, etc. 
También es necesario disponer de procedimientos que permitan cuantificar con la 
máxima exactitud, las cualidades físicas observadas en dichos análisis. En la actualidad 
hay un gran número de técnicas que permiten abastecer estos estudios, des de los 
basados en la microscopia electrónica, en substitución de los microscopios ópticos de 
gran resolución como los basados en los fenómenos de difracción de los rayos X o los 
fenómenos físicos como por ejemplo la reflexión y la absorción. 
Tanto la caracterización microestructural como el estudio cuantitativo de la 
microestructura del material de estudio de este proyecto, se ha llevado a cabo mediante 
microscopias óptica y electrónica. El microscopio óptico con el que se ha realizado el 
estudio tanto microestructural como cuantitativo, es de la marca LEICA, modelo MEF4M, 
el cual dispone de unos aumento de 25x hasta 1000x  (Fig. 5.9). El microscopio 
electrónico de barrido (SEM), que se ha utilizado para la caracterización microestructural, 
es precisamente de la marca JEOL, modelo JSM-5600, equipado con un dispositivo de 
análisis EDS (espectrómetro de energía dispersada de rayos X), marca Oxford modelo 
ISIS L300 (Fig. 5.10). 
 
 
                      
                                                                                          
Fig. 5.9. Microscopio óptico “LEICA 
MEF4M”   
Fig. 5.10. Microscopio electrónico 
“SEM JEOL 5600” 
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5.6 Estudio cuantitativo de la microestructura 
Se ha realizado un estudio dimensional con el fin de medir la estructura obtenida en los 
procesos de refusión. El proceso que se ha seguido para este estudio, ha sido el siguiente: 
En primer lugar se ha atacado la muestra obtenida, con el objetivo de provocar una 
diferenciación, entre las fases existentes de la microestructura. El reactivo utilizado ha sido 
HNO3 diluido al 1% en etanol [KBU04]. 
En el estudio que se ha llevado a cabo, se ha utilizado una probeta por cada refusión 
realizada, en la que se han analizado varios campos de cada una de ellas. Se ha analizado 
una región central de cada probeta según ASTM E112. En las micrografías obtenidas se ha 
desarrollado un tratamiento de la imagen obtenida, con el objetivo de poder diferenciar, 
según una escala de grises, las distintas fases presentes en el material.  
Se ha empleado el software LEICA QWin, con el que se ha practicado un análisis en las 
zonas de estudio. Este análisis consiste en trazar unas líneas sobre las zonas a analizar, 
seguidamente, se generan unos valores dependiendo de la tonalidad del píxel adquirido en 
la imagen analizada. A continuación, se ha procesado un gráfico de los trazos analizados, 
en el que se representa el nivel de gris adquirido en cada una de las imágenes, en función 
de la distancia. Se ha medido tanto la anchura de las dendritas, como la distancia entre 
centros de brazos dendríticos (Figs. 5.11 y 5.12). 
Una vez obtenidos los gráficos de cada una de las refusiones, se ha generado una tabla de 
valores, en las que se ha obtenido, de una determinada población muestral, la distancia 
media, distancia máxima, distancia mínima y desviación estándar. Estos valores han sido 
obtenidos tanto de la anchura de las dendritas, como de las distancias entre centros de los 
brazos dendríticos. De este modo se ha realizado un estudio de la morfología obtenida en 
cada una de las refusión. Del mismo análisis, se han obtenido otros datos de interés como 
son, el perímetro del límite de la fase α, así como el porcentaje de la misma. La superficie 
total analizada de cada una de las probetas obtenidas en los procesos de refusión, ha sido 
de 1,25·106 µm2. 
Con los datos obtenidos, se ha realizado un estudio, con el que poder determinar la 
morfología obtenida. Se ha calculado un factor de forma (F) Eq. 1, que indica la relación 
existente entre el área de la fase α y el perímetro de las dendritas. Realizando el desarrollo 
matemático pertinente, se obtiene que, para valores del factor de forma F que tienden a 0, 
la estructura obtenida, presenta una morfología de tendencia dendrítica, mientras que para 
valores que tienden a 1 la estructura obtenida, es de morfología globular [CLS07]. 















faseSF αpi=           [Eq. 1]  
 
 
Fig 5.11. Representación del nivel de gris en función de la distancia.                 
A: Anchura de las dendritas, B: Distancia entre centros de brazos dendríticos. 
 
Fig 5.12. Representación gráfica de la dendrita. 
A: Anchura de la dendrita, B: Distancia entre 
centros de brazos dendríticos. 
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6 Resultados experimentales 
Se ha procedido al montaje de una probeta, con el fin de obtener una muestra de 
referencia de la aleación procedente de la fundición inyectada, y con la que poder comparar 
la microestructura del material inicial con las microestructuras obtenidas en los procesos de 
refusión. 
La microestructura obtenida consiste en dendritas de fase α, rodeada de fase β de forma 
continua y morfología regular (Figs. 6.1 y 6.2). 




               
 
 
Fig. 6.1. Microestructura de la aleación AZ91, obtenida mediante fundición inyectada, probeta no 
atacada 
Fig. 6.2. Microestructura de la aleación AZ91, obtenida mediante fundición inyectada. Atacado 
con HNO3 diluido al 1% en etanol. 
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6.1 Refusión núm. 1 
Esta primera refusión se ha realizado según los parámetros expuesto en la tabla 5.4. La 
temperatura máxima que se ha fijado en el proceso de refusión ha sido de 720 ºC y con 
una permanencia en ésta de 10 minutos. El enfriamiento de la muestra ha tenido lugar 
dentro del mismo horno empleado, realizando de este modo un enfriamiento controlado. 
Se ha realizado en un horno eléctrico de tubo horizontal. No se ha empleado ningún tipo de 
atmosfera especial. 
La naveta, con el material a refundir, ha sido colocada en el centro del tubo cerámico del 
horno, obteniendo de este modo la correcta temperatura previamente ajustada. 
Dada la evidencia de una oxidación total en la muestra obtenida (Fig. 6.3) en esta primera 




Fig. 6.3. Muestra de la refusión núm. 1 
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6.2 Refusión núm. 2 
Esta segunda refusión se ha realizado a una temperatura de 720 ºC. Una vez alcanzada, 
se ha mantenido durante 10 minutos, posteriormente se ha realizado un enfriamiento 
controlado dentro del mismo horno de fundición (Fig.5.2) hasta temperatura ambiente. El 
gas utilizado durante esta refusión ha sido argón, que ha sido disipado en el interior del 
tubo cerámico del horno de fundición, con el objetivo de evitar la oxidación de la muestra al 
contacto con el oxigeno de la atmósfera. 
Se observa una clara continuidad de la fase α, así como la presencia de fase β en el límite 
de la fase α primaria (Fig. 6.4). También se puede apreciar la presencia de intermetálicos 
de morfología similar a la escritura china del tipo MgXSi, así como otros compuestos 
intermetálicos del tipo MgxAly y AlXMnYFeZ. (Fig. 6.5)    
La microestructura obtenida en esta segunda refusión no presenta una morfología globular 








Fig. 6.4. Microestructura de la refusión núm.2. MgXSiY 
marcado con flechas. 



















Fig. 6.5. Ampliación del cuadro rojo de la figura 6.4.          
1: AlXMnYFeZ, 2: MgxAly 
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   Tabla 6.1. Dimensiones de las dendritas 
  Anchura de la dendrita    Distancia entre centros de 
brazos dendríticos  
Población muestral 20 18 
d  /µm 80,30 74,20 
Distancia máx. /µm 109,00 101,0 
Distancia mín. /µm 50,00 50,00 
Desviación estándar [σ]  17,50 14,30 
   
 
                       Tabla 6.2. Dimensiones de la fase α 
Fase α                    
/% 
Perímetro límite 
fase α  /µm 
Factor de forma 
34 4.637 0,24 
Fig. 6.6. Imagen analizada. 
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6.3 Refusión núm. 3 
Durante el proceso de refusión de esta tercera prueba se han mantenido los parámetros 
empleados en la refusión anterior, con una temperatura de 720 ºC y un enfriamiento 
controlado, que ha tenido lugar dentro del mismo horno empleado. Tan solo se diferencia 
de la refusión anterior, por la adición de una sobrepresión de 0,3 bares, proporcionada con 
la ayuda del gas argón empleado, con el fin de paliar los efectos de la oxidación y evitar de 
este modo la entrada del aire exterior dentro de la zona de refusión. 
Las micrografías revelan la presencia de compuestos intermetálicos del tipo MgXSiy (Fig. 
6.7). Se observa una fase β continua y de morfología irregular, que a su vez, presenta 
pequeños núcleos de fase α en su interior. En la figura 6.8 se pude distinguir una zona 
eutéctica laminar (punto 1) en el límite de una dendrita de fase α presente justo alrededor 










Fig. 6.7. Microestructura de la refusión núm.3. MgXSiY 
trazado con flechas 

















Fig. 6.8. Microestructura de la refusión núm. 3.                  
1: Eutectico laminar, 2: MgxAly   
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   Tabla 6.3.  Dimensiones de las dendritas 
  Anchura de la dendrita       Distancia entre centros de 
brazos dendríticos  
Población muestral 21 18 
d  /µm 62,20 83,10 
Distancia máx. /µm 113,00 116,00 
Distancia mín. /µm 47,00 51,00 
Desviación estándar [σ]  18,60 18,70 
 
 
                       Tabla 6.4. Dimensiones de la fase α 
Fase α                    
/% 
Perímetro límite 
fase α  /µm 
Factor de forma 
32 4.416 0,26 
Fig. 6.9. Imagen analizada. 
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6.4 Refusión núm. 4  
En esta cuarta refusión se han seguido los mismos pasos que en la refusión número 3, es 
decir, una atmosfera de argón con un caudal constante y una sobrepresión de 0,3 bares, 
tan solo se ha variado la temperatura de fundición, que en este caso se ha sido de 615 ºC, 
temperatura ligeramente superior a la temperatura del líquidus (595 ºC), aunque inferior a 
las refusiones anteriores.  
En las micrografías obtenidas, tanto por microscopia óptica como por microscopía 
electrónica, se observa gran cantidad de compuestos intermetálicos con una morfología 
parecida a la escritura china (Fig. 6.10). Mediante microscopía electrónica y análisis EDS se 
ha demostrado la presencia de elementos como son el magnesio y el silicio, que podría 
asociarse a intermetálicos del tipo MgXSiY (Figs. 6.12 y 6.13), (Tabla 6.5). También se 
puede observar en esta cuarta refusión, y a diferencia de la anterior, la presencia de la fase 









Fig. 6.10. Microestructura de la refusión núm. 4. 1: MgxSi, 
2: (β:MgxAly) 



















Fig. 6.11. Microestructura de la refusión núm. 4.                
1: MgxSi, 2: (β:MgxAly)  





































Fig. 6.13. Análisis EDS. Espectro 1: MgxSiY 
Fig. 6.12. Micrografía obtenida mediante microscopia 
electrónica (400x). Escritura china   
   Tabla 6.5. Análisis cuantitativo 
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   Tabla 6.6.  Dimensiones de las dendritas 
  Anchura de la dendrita Distancia entre centros de 
brazos dendríticos 
Población muestral 19 18 
d  /µm 74,70 92,00 
Distancia máx. /µm 128,00 132,00 
Distancia mín. /µm 45,00 46,00 
Desviación estándar [σ]  24,90 31,70 
   
 
                       Tabla 6.7. Dimensiones de la fase α 
Fase α                    
/% 
Perímetro límite 
fase α  /µm 
Factor de forma 
77 6.877 0,26 
Fig. 6.14. Imagen analizada. 
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6.5 Refusión núm. 5 
Durante la evolución de esta quinta refusión se ha seguido un procedimiento similar al 
utilizado en las dos últimas refusiones practicadas, exceptuando que para esta refusión se 
ha empleado carburo de silicio (SiC), en proporción relativamente baja, y utilizado según la 
bibliografía como afinante del grano. La temperatura máxima alcanzada ha sido de 720 ºC, 
que se ha mantenido durante 5 minutos y a continuación se ha procedido al enfriamiento 
controlado dentro del mismo horno de fundición, hasta descender a temperatura ambiente. 
Se ha establecido una sobrepresión con el argón de 0,3 bares, con el objetivo de desalojar 
el oxígeno del interior de la zona de refusión y evitar de este modo la oxidación de la 
muestra. 
Para la adición del carburo de silicio, inicialmente se han cortado dos finas láminas, 
procedentes de la aleación obtenida mediante fundición inyectada, de unas dimensiones 
apropiadas para la correcta colocación en la naveta cerámica utilizada durante el proceso 
de refusión. La adición del carburo de silicio se ha realizado a lo largo de toda la superficie 
de la lámina por igual, previamente cortada (Fig. 6.15). Se ha adicionado un 0,3% en peso 
de carburo de silicio, de una granulometría de 3÷5 µm. Una vez añadido el carburo de 
silicio encima de la lámina deseada, se ha realizado el montaje de una especie de 
sándwich, formado por las dos láminas cortadas anteriormente y el carburo de silicio. 
Posteriormente se ha envuelto el conjunto obtenido con papel de aluminio, consiguiendo de 
este modo una sujeción óptima entre las láminas y el afinante de grano empleado. Con el 
sándwich ya terminado se ha procedido a la colocación del mismo en la naveta pertinente y 
seguidamente se ha introducido el conjunto en el horno de fundición (Fig. 5.2), respetando 
en todo momento los parámetros establecidos para esta refusión.  
En las micrografías obtenidas mediante microscopía óptica se puede apreciar una 
estructura muy cercana a la estructura globular, en la que se observa, a diferencia de la 
refusión número 4, la fase β de forma continua, no fragmentada y con la presencia de 
pequeños núcleos de fase α en su interior. Así mismo,  también se ha analizado la 
presencia de elementos como es magnesio, silicio y aluminio que podrían asociarse a 
intermetálicos del tipo MgXSiY y MgXAlY (Figs. 6.16 y 6.17). 
 
 Fig. 6.15. Montaje para la adición del carburo de silicio 













Fig. 6.16. Microestructura de la refusión núm. 5. 1: MgxSi, 2: MgxAly 
Fig. 6.17. Microestructura de la refusión núm. 5.              
Fase β: MgxAly marcada con flechas  
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   Tabla 6.8.  Dimensiones de las dendritas 
  Anchura de la dendrita Distancia entre centros de 
brazos dendríticos 
Población muestral 27 24 
d  /µm 76,00 82,30 
Distancia máx. /µm 102,00 115,00 
Distancia mín. /µm 31,00 35,00 
Desviación estándar [σ]  22,60 20,60 
    
 
                       Tabla 6.9. Dimensiones de la fase α  
Fase α                    
/% 
Perímetro límite 
fase α  /µm 
Factor de forma 
52 7.799 0,14 
Fig. 6.18. Imagen analizada. 
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6.6 Refusión núm. 6 
Con las mismas condiciones principales de refusión que en el apartado anterior, este se ha 
llevado a cabo con un aumento en la cantidad añadida de carburo de silicio. 
En primer lugar se ha realizado el montaje de una especie de sándwich, del mismo modo 
que se fabricado en la refusión anterior. La proporción en peso de carburo de silicio 
adicionado ha sido del 1%. 
La temperatura de refusión alcanzada para esta prueba, ha sido de 720 ºC, una vez 
obtenida ha sido mantenida durante 5 minutos, posteriormente se ha realizado un 
enfriamiento controlado, que ha tenido lugar dentro del mismo horno en que se ha 
practicado la refusión. 
Durante todo el proceso de refusión se ha mantenido en el interior del tubo cerámico del 
horno de fundición una sobrepresion de argón de 0,4 bares con el fin de prevenir la 
oxidación y a su vez asegurar la estanqueidad de la muestra con la atmósfera exterior. 
Finalmente, una vez obtenida la muestra ya enfriada a temperatura ambiente se ha 
procedido al montaje de la probeta, para posteriormente poder realizar los análisis 
microestructurales oportunos. 
Las microestructuras obtenidas mediante microscopía óptica revelan una clara aparición en 
cantidades muy elevadas de intermetálicos como es el MgXSiY. Igualmente se ha detectado 
la presencia de intermetálicos groseros del tipo AlXMnZFeY (Figs. 6.19 y 6.20), así como de 
óxidos mixtos del tipo MgXAlYOZ. Finalmente, a diferencia de la refusión número 3, se puede 
ver la fase β de forma continua y de morfologia regular, al igual que la refusión anterior, 





















Fig. 6.19. Microestructura de la refusión núm. 6 
 
Fig. 6.20. Ampliación del cuadro de la figura 6.14. 1: MgxSi,        
2: MgxAly, 3: AlXMnYFeZ, 4: MgXAlYOZ (Unión entre láminas) 
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   Tabla 6.10.  Dimensiones de las dendritas 
  Anchura de la dendrita Distancia entre centros de 
brazos dendríticos 
Población muestral 27 24 
d  /µm 63,40 72,10 
Distancia máx. /µm 98,00 119,00 
Distancia mín. /µm 25,00 32,00 
Desviación estándar [σ]  21,60 24,60 
    
 
                       Tabla 6.11. Dimensiones de la fase α  
Fase α                    
/% 
Perímetro límite 
fase α  /µm 
Factor de forma 
55 6.189 0,23 
Fig. 6.21. Imagen analizada. 
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6.7 Refusión núm. 7 
En esta séptima refusión se ha adicionado un 1% de carburo de silicio. La temperatura 
alcanzada ha sido de 850 ºC, una vez obtenida la temperatura máxima, esta se ha 
mantenido durante 5 minutos, seguidamente se ha realizado un enfriamiento rápido de la 
muestra, que ha tenido lugar fuera del horno de fundición empleado.  
El enfriamiento ha consistido en sacar del horno, el tubo cerámico en que se ha encontrado 
la muestra. Se ha manteniendo hasta el final del proceso de enfriamiento el caudal y la 
sobrepresión de 0,4 bares con el gas argón utilizado, con el fin de paliar los efectos de la 
oxidación en la muestra.  
Las micrografías obtenidas mediante microscopía óptica revelan una clara contaminación 
de la muestra, ya que presenta una gran cantidad de silicio frente el magnesio, que podría 
asociarse a aparición de intermetálicos del tipo MgXSiY (Fig. 6.22 y 6.23). Así como una 
evaporación del material de estudio significativa.    
 
 





Fig. 6.22. Microestructura de la refusión núm. 7. 1: MgXSi 



















Fig. 6.23. Microestructura de la refusión núm. 7. 1: MgXSi 
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6.8 Refusión núm. 8 
Los parámetros seguidos para esta refusión han sido los siguientes: una temperatura 
máxima de 660 ºC, manteniendo a la misma durante 10 minutos y posteriormente se ha 
realizado el enfriamiento de la muestra, dentro del mismo horno de fundición (Fig. 5.2). 
Se ha utilizado gas argón como medida de prevención frente la oxidación, se ha ajustado 
una sobrepresión de 0,4 bares con el gas empleado, garantizando de este modo la 
estanqueidad frente la atmosfera exterior y previniendo de este modo la oxidación de la 
muestra. 
La adición del carburo de silicio se ha ejecutado del mismo modo que en refusiones 
anteriores, es decir, se ha fabricado una especie de sándwich en el que se ha depositado el 
carburo de silicio entre las láminas de la aleación AZ91, para finalmente ser envuelto con 
papel de aluminio. 
La proporción de carburo de silicio empleado en esta prueba ha sido del 3%, con el objetivo 
de poder analizarlo de forma clara mediante microscopía electrónica y análisis EDS. 
Las micrografías obtenidas mediante microscopía óptica, microscopía electrónica y análisis 
EDS, revelan la presencia de elementos como magnesio, silicio, hierro, aluminio y 
manganeso (Figs. 6.24 y 6.25), por lo que podría asociarse a la presencia de compuestos 
intermetálicos de tamaños groseros del tipo AlXMnYFeZ, MgXSiY y MgXAlY, (Figs. 6.26 y 6.27) 
al igual que en la refusión número 6. 
La fase β se presenta de forma continua y de morfología irregular (Fig. 6.26), al mismo 
tiempo, al igual que las refusiones número 5 y 6, la fase β presenta pequeños núcleos de 
fase α en su interior. En cuando a la microestructura obtenida en esta refusión, se puede 
decir que se trata de una estructura con una pequeña tendencia a desarrollar una 
morfología de tipo globular, pero todavía muy lejana de la microestructura deseada, objetivo 


















Fig. 6.24. Microestructura de la refusión núm. 8 
Fig. 6.25. Ampliación del cuadro de la figura 6.24.             
1: MgXSiY, 2: AlXMnYFez, 3: MgXAlY 








Fig. 6.27. Análisis EDS. Espectro 1: AlXMnYFeZ, Espectro 2: MgXAly 
Fig. 6.26. Micrografía obtenida mediante microscopía electrónica (500x) 
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Mediante microscopía electrónica y análisis EDS, se ha analizado una muestra del carburo 
de silicio empleado en las refusiones (Fig. 6.28), obteniendo de este modo, el espectro del 
mismo, y así poder compararlo con el análisis cuantitativo realizado entre la zona de unión 
de las láminas de la refusión número 8. 
El análisis cuantitativo realizado mediante microscopia electrónica (Fig. 6.29), revela una 
proporción de silicio frente al carbono, prácticamente de igual magnitud (tabla 6.12).         
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Fig. 6.28. Micrografía del carburo de silicio (SiC). 
1500x 
Fig. 6.29. Análisis EDS. Espectro 1: Si, C. 
                 Tabla 6.12. Análisis cuantitativo 
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Se ha realizado un análisis exhaustivo de la muestra obtenida en la refusión número 8 
mediante microscopia electrónica. Este análisis ha tenido lugar entre la zona de unión de 
las dos láminas del sándwich previamente montado (Figs. 6.30, 6.31, 6.32 y 6.33). Con el 
objetivo de poder observar la presencia del carburo de silicio, así como su posible 






Fig. 6.30. Microestructura de la refusión núm. 8. Zona de unión 
entre las dos láminas refundidas. 
Fig. 6.31. Ampliación del cuadro rojo de la figura 6.30. SiC 
marcado con flecha. 
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El análisis cuantitativo realizado en la muestra de la refusión número 8, revela la presencia 
de Mg, Al, Si, C y O. En que, el silicio y el carbono se presentan en una proporción del 11% 
y 13% respectivamente (Tabla 6.13). A su vez, se puede observar la proporción del silicio 
frente al carbono, de la muestra obtenida directamente del carburo de silicio, que se 
presenta en proporciones del 48% y 52% respectivamente (Tabla 6.12). 
Con ello queda demostrado, que el carburo de silicio empleado en las refusiones, no 































Fig. 6.32. Ampliación del cuadro rojo de la figura 6.30. 
(15000x) 
Fig. 6.33. Análisis EDS. Espectro 1: Mg, Al, Si, C, O. 
                    Tabla 6.13. Análisis cuantitativo 
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6.8.1 Estudio cuantitativo de la microestructura 
 
 
   Tabla 6.14. Dimensiones de las dendritas 
  Anchura de la dendrita Distancia entre centros de 
brazos dendríticos 
Población muestral 28 24 
d  /µm 71,50 75,10 
Distancia máx. /µm 98,00 108,00 
Distancia mín. /µm 39,00 51,00 
Desviación estándar [σ]  15,00 13,90 
 
 
                       Tabla 6.15. Dimensiones de la fase α  
Fase α                    
/% 
Perímetro límite 
fase α  /µm 
Factor de forma 
53 5.250 0,30 
 
Fig. 6.34. Imagen analizada. 
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6.9 Refusión núm. 9 
En esta novena refusión se ha realizado un temple en proceso. Se ha alcanzado una 
temperatura de 680 ºC, se ha mantenido durante 5 minutos y seguidamente se ha realizado 
el enfriamiento de la muestra dentro del mismo horno de refusión (Fig. 5.2), hasta a los  
590 ºC. Una vez la temperatura ha descendido hasta los 590 ºC, se ha introducido la 
muestra dentro de un recipiente con agua, provocando de este modo un temple en proceso 
al material de estudio. 
Durante el proceso de refusión, se ha disipado un caudal constante de argón así como una 
sobrepresión con el mismo, de 0,4 bares, obteniendo de esta forma, la estanqueidad en la 
zona de refusión y evitando la oxidación de la muestra al contacto con la atmosfera exterior. 
A diferencia de refusiones anteriores, no se ha adicionado ningún elemento con el objetivo 
de afinar el grano. Dada la evidencia de la nula solubilidad que ha presentado el carburo de 
silicio (SiC) en refusiones anteriores, se ha procedido a la práctica de un temple en 
proceso, teniendo como objetivo la obtención de una estructura globular, así como el afino 
del grano. 
En las micrografías obtenidas en esta novena refusión, se observa una disminución del 
área de la fase α, así como la presencia de la fase β de forma continua y con una 
morfología regular. Al igual que las refusiones número 5, 6 y 8, se pueden observar 
pequeños núcleos de fase α, contenidos dentro de la fase β (Fig. 36). Se detecta la 
presencia de compuestos intermetálicos groseros, así como de morfología parecida a la 
escritura china, del tipo MgXSiY (Fig. 6.35). 
 
 Fig. 6.35. Microestructura de la refusión núm. 9. MgXSiY 
marcado con flechas y círculos. 

















Fig. 6.36. Microestructura de la refusión núm. 9. Atacadas 
con una disolución al 1% de HNO3 en etanol. 
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   Tabla 6.16. Dimensiones de las dendritas 
  Anchura de la dendrita Distancia entre centros de 
brazos dendríticos 
Población muestral 28 25 
d  /µm 22,80 25,70 
Distancia máx. /µm 37,00 42,00 
Distancia mín. /µm 16,00 17,00 
Desviación estándar [σ]  6,40 7,40 
 
   
                       Tabla 6.17. Dimensiones de la fase α  
Fase α                    
/% 
Perímetro límite 
fase α  /µm 
Factor de forma 
38 9.616 0,06 
Fig. 6.37. Imagen analizada. 
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6.10 Refusión núm. 10 
En esta décima refusión se ha decidido cambiar el crisol con el que se han realizado las 
refusiones anteriores. La naveta cerámica utilizada anteriormente ha sido substituida por 
una naveta de acero (0,45% de C, 0,40% de Mn y 0,15% de Si), que previamente ha sido 
mecanizada mediante control numérico unas dimensiones óptimas para la correcta 
colocación de la misma en el interior del horno eléctrico de tubo horizontal “HOBERSAL” 
(Fig. 5.2). 
La temperatura máxima alcanzada para esta refusión ha sido de 780 ºC, una vez alcanzada 
se ha mantenido durante 10 minutos y posteriormente se ha realizado un enfriamiento de la 
muestra. Dicho enfriamiento se ha producido sacando del horno el tubo cerámico, junto con 
la muestra refundida, produciéndose de este modo, un enfriamiento relativamente rápido, 
provocando al mismo tiempo un temple en proceso. No se ha adicionado ningún elemento 
con la finalidad de afinar el grano, dada la evidencia de la no solubilidad del carburo de 
silicio en la aleación, tal y como se demuestra en la refusión número 8. 
El gas empleado para la prevención de la oxidación de la muestra durante el proceso de 
refusión, ha sido argón, con el que se ha mantenido una sobrepresión de 0,4 bares y a su 
vez disipado por el interior del tubo cerámico del horno, desde el inicio del proceso de 
refusión hasta alcanzar el enfriamiento total de la muestra. 
En las micrografías de esta décima refusión, se observa un aumento del área de la fase α 
respecto la refusión número 9. La fase β, se presenta de forma continua y con una 
morfología totalmente regular, a su vez se pueden observar pequeños núcleos de fase α en 
su interior al igual que en las últimas refusiones realizadas (Fig. 6.39). Mediante 
microscopia electrónica y análisis EDS se ha detectado la presencia de intermetálicos del 
tipo AlXMnYFeZ, MgXAlY(Figs. 6.40, 6.41, 6.42 y 6.43), (Tablas 6.18 y 6.19), así como 
pequeñas zonas de eutéctico laminar justo en el límite de la fase β (Figs. 6.38, 6.39). A 
diferencia de las refusiones anteriores, en las que se ha utilizado una naveta cerámica, en 
esta décima refusión, se ha empleado una naveta de acero, por lo que no se ha detectado 
la presencia de compuestos intermetálicos del tipo MgXSiY, en los análisis realizados.  
Las microestructuras obtenidas han sido atacadas con una disolución al 1% de HNO3 con 


















Fig. 6.39. Ampliación del cuadro de la figura 6.38.          
1: AlXMnYFez, 2: Eutéctico laminar, 3: MgXAlY 
Fig. 6.38. Microestructura de la refusión núm. 10. 
 













Fig. 6.40. Micrografía obtenida mediante microscopía 
electrónica (800x). Espectro 1 
Tabla 6.18. Análisis cuantitativo 
Fig. 6.41. Análisis EDS. Espectro 1: Al, Mn, Fe. 
 




















Fig. 6.42. Micrografía obtenida mediante microscopía electrónica 
(800x). Espectro 2 
Fig. 6.43. Análisis EDS. Espectro 2: Mg, Al, Zn. 
 
                    Tabla 6.19. Análisis cuantitativo 
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   Tabla 6.20. Dimensiones de las dendritas 
  Anchura de la dendrita Distancia entre centros de 
brazos dendríticos 
Población muestral 22 20 
d  /µm 91,35 107,50 
Distancia máx. /µm 148,00 156,00 
Distancia mín. /µm 49,00 52,00 
Desviación estándar [σ]  29,50 33,44 
   
                       Tabla 6.21. Dimensiones de la fase α 
Fase α                    
/% 
Perímetro límite 
fase α  /µm 
Factor de forma 
88 5.287 0,50 
Fig. 6.44. Imagen analizada. 
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7 Discusión de resultados 
En este apartado se presenta una discusión de los resultados experimentales obtenidos, 
contrastados con la  bibliografía que se dispone. 
A lo largo del proceso experimental que se ha llevado a cabo en este proyecto, se han 
realizado diez refusiones de la aleación de magnesio AZ91, con el objetivo principal de 
obtener una estructura globular y de grano fino. 
En cada uno de los procesos de refusión se han utilizado unos parámetros de trabajo, tales 
como, navetas empleadas, temperaturas máximas alcanzadas, velocidades de 
enfriamiento, gases utilizados, sobrepresión de los mismos, así como la adición de 
elementos para la obtención de la estructura deseada. 
Inicialmente se ha practicado una refusión hasta alcanzar los 720 ºC como temperatura 
máxima, no se ha empleado la adición de ningún elemento como mecanismo para el afino 
de grano. Se ha realizado sin la utilización de ningún gas inerte, por lo que se ha obtenido 
una oxidación total de la muestra, de acuerdo con lo que calía esperar según la bibliografía. 
En las siguientes refusiones, se ha empleado argón, como medida para prevenir la 
oxidación de las muestras. Se ha utilizado un caudal constante del mismo, con una 
sobrepresión de 0,3÷0,4 bares, de este modo se ha prevenido la oxidación durante los 
procesos de refusión. 
Los resultados obtenidos con estas condiciones han sido significativamente mejores, ya 
que las muestras obtenidas tan solo han presentado una oxidación superficial. 
Se ha utilizado también, en algunos experimentos, carburo de silicio como afinante de la 
microestructura. 
Estudios realizados [ESY06] [LLX04], indican que la adición de SiC favorece el afino de 
grano para aleaciones de magnesio, con un contenido de aluminio del 9% y limitadas las 
impurezas a un valor máximo del 0,15%. Estas investigaciones han demostrado que la 
adición del SiC mediante una aleación madre, es decir, una aleación en la que el SiC ya 
esta disuelto en ella, favorece la obtención de estructuras de grano fino, pudiendo de este 
modo, obtener las propiedades deseadas en la aleación obtenida.  
En las refusiones en las que se ha adicionado carburo de silicio (SiC) como elemento para 
el afino del grano, ha quedado demostrado que dicho elemento no ha presentado, en las 
condiciones experimentales, disolución en la aleación AZ91, tal y como se demuestra en el 
apartado 6.8. El SiC se presenta en la zona de unión entre las dos láminas de la aleación 
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AZ91, por lo que no se ha podido comprobar su efecto afinante, en ninguna de las 
refusiones en las que se ha utilizado este elemento. Esto puede ser debido a la baja 
temperatura alcanzada durante los procesos de refusión, ya que la disolución del carburo 
de silicio (SiC) en la aleación se produce a partir de los 850 ÷ 900 ºC. El carburo de silicio 
parece actuar como precursor del carbono, elemento que al reaccionar con el aluminio 
forma el compuesto Al4C3, que es el que realmente actúa como nucleante [ESY06].  
El estudio cuantitativo de la microestructura realizado en cada una de las refusiones, indica 
la presencia de una estructura mayoritariamente dendrítica. Se ha realizado un estudio de 
la dimensión de la fase α, en el que se demuestra la tendencia estructural que presenta 
cada una de las refusiones realizadas. Tal y como se ha mencionado se puede apreciar la 
obtención de una estructura básicamente dendrítica, prácticamente en la totalidad de las 
refusiones a excepción de la décima, en la que se ha alcanzado una temperatura máxima 
de 780 ºC. Para esta refusión, la estructura presenta una morfología de tendencia globular 
si la comparamos con el resto de refusiones (Fig. 7.1). Esto puede ser debido a la 
disolución parcial en la aleación, de los elementos que actúan como impurezas, como son 
el Fe y el Mn y que de este modo permiten la nucleación del compuesto Al4C3  [ESY06] 
(Fig. 7.1).  
La presencia de intermetálicos del tipo AlXMnYFeZ puede llevar a la conclusión que el 
enfriamiento durante el proceso de solidificación, no ha sido lo suficientemente rápido o que 
la temperatura máxima alcanzada no ha sido lo bastantemente elevada para provocar la 
disolución total del Fe y el Mn en la aleación e inhibiendo en consecuencia la actuación 























Fig. 7.1. Representación gráfica del factor de forma en relación de las 
temperaturas máximas alcanzadas.  
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En cuanto a la anchura media de las dendritas no se aprecia una diferencia considerable 
entre ellas, a excepción de las refusiones número 9 y 10 que se muestran unos tamaños 
claramente diferenciados (Fig. 7.2) y las que se han alcanzado unas temperaturas máximas 
de 680 ºC y 780 ºC, respectivamente. La desviación estándar presenta una dispersión 
notable, especialmente en la décima refusión en la que se ha alcanzado una temperatura 
máxima de refusión de 780 ºC (Fig. 7.3), por lo que se puede afirmar que los tamaños de 
las dendritas en todas y cada una de las refusiones que se han llevado a cabo, son 
significativamente variados, a excepción de la refusión número 9 en la que se presenta una 
desviación estanadar relativamente baja (Tabla 7.3).  
La refusión número 9, presenta un valor en la anchura media de las dendritas, 
relativamente bajo, así como un reducido valor en la desviación estándar, es decir, unos 
tamaños dendríticos bastante uniformes (Tabla 7.1) y (Fig. 7.3). Esto puede ser debido a la 
práctica del temple en proceso que se ha realizado, y en consecuencia el estacionamiento 
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media de las 
dendritas /µm 
Anchura 
máxima         
/µm 
Anchura 
mínima           
/µm 
Desviación 
estándar       
/µm 
720     
(Refusión nº 1) 
- - - - 
         720     
(Refusión nº 2) 
80,30 109,00 50,00 17,50 
720      
(Refusión nº 3) 
62,20 113,00 47,00 18,6 
615     
(Refusión nº 4) 
74,70 128,00 45,00 24,90 
720     
(Refusión nº 5) 
76,00 102,00 31,00 22,60 
720     
(Refusión nº 6) 
63,40 98,00 25,00 21,60 
850     
(Refusión nº 7) 
- - - - 
660 
(Refusión nº 8) 
71,50 98,00 39,00 15,00 
680 
(Refusión nº 9) 
22,80 37,00 16,00 6,40 
780     
(Refusión nº 10) 
91,35 148,00 49,00 29,50 
























































Fig. 7.2. Representación gráfica de la anchura media de las dendritas 
en función de la temperatura máxima alcanzada en cada uno de los 
proceso de refusión. 
Fig. 7.3. Representación gráfica de la desviación estándar  de la 
anchura media de las dendritas, en función de la temperatura máxima 
alcanzada en cada uno de los proceso de refusión. 
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En la décima y última refusión, en la que se ha alcanzado una temperatura máxima de   
780 ºC, se ha observado la presencia de una estructura de tendencia globular (Fig. 7.1), tal 
y como se demuestra en el estudio cuantitativo de la microestructura obtenida. No se ha 
adicionado ningún elemento como mecanismo para el afino de grano, en esta refusión y 
solo se ha practicado un sobrecalentamiento, para posteriormente realizar un enfriamiento 
relativamente rápido y de este modo poder obtener la estructura deseada. Con este 
sobrecalentamiento lo que se consigue es la disolución en la aleación, de los elementos 
que actúan como impurezas como son el Fe y Mn. El objetivo que se consigue con el 
enfriamiento, es no dejar que estos elementos precipiten de nuevo y de este modo permitir 
que el compuesto Al4C3 actúe como nucleante (Fig. 7.4).  
Los resultados obtenidos en el estudio cuantitativo de la microestructura de esta décima 
refusión, demuestran la presencia de una estructura de tendencia globular, así como la 
presencia de intermetálicos del tipo AlXMnYFeZ, posiblemente el Al8(MnFe)5. A su vez, 
también se puede observar la presencia de pequeñas zonas de eutéctico laminar, 
distribuido principalmente a lo largo de los límites de grano de la fase α primaria. El 
contenido de aluminio se ve incrementado hacia los límites de grano como resultado de una 
segregación durante el proceso de solidificación [SBS04]. La presencia de la fase eutéctica 
laminar, se debe a la falta de equilibrio entre fases durante el proceso de solidificación, 
causado por una velocidad de enfriamiento rápida y la segregación en el límite de grano del 
aluminio, formando un eutéctico con la fase α y el compuesto Mg17Al12 (fase β). La 
aparición de esta fase intermetálica solo ocurre en las areas con un alto contenido en 






Fig. 7.4. Esquema de la evolución de las partículas nucleantes durante 
el sobrecalentamiento. 1: enfriamiento rápido, 2: enfriamiento medio,    
3: enfriamiento lento [CQS07] 
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Los parámetros establecidos en la décima refusión, han intentado conseguir las 
condiciones que permitan la disolución total del Fe y del Mn. Bajo las condiciones de trabajo 
empleadas, no se ha podido alcanzar la temperatura máxima de 850 ºC, ya que a 
temperaturas superiores a los 800 ºC se producía la evaporación total de la aleación en 
estudio. Este fenómeno es debido a la presión de vapor del magnesio. Si nos fijamos en la 
temperatura de fusión del magnesio (650 ºC) y la de ebullición (1090 ºC), son temperaturas 
próximas, y que favorecen este proceso de evaporación [Cze08]. 
El enfriamiento ha tenido lugar sacando del horno de fundición el tubo cerámico donde se 
encuentra la muestra, ya que a altas temperaturas el material refundido se oxida al 
contacto con el oxigeno, en todo momento se ha mantenido el caudal de argón. La 
microestructura obtenida, tal y como se ha mencionado anteriormente, se ha presentado 
con morfología de tendencia globular, todo y que los resultados finales no han terminado de 
ajustarse a los resultados expuestos por algunos autores [CQS07]. 
Durante los procesos de refusión, se han utilizado dos tipos de navetas, una de cerámica 
con una composición química del 30% de AL2O3, 65% de SiO2 y 3% de K2O y otra de 
acero, con una composición química del 0,45% de C, 0,40 % de Mn y 0,15% de Si. 
Las refusiones en las que se ha utilizado la naveta cerámica, han revelado la presencia de 
grandes cantidades de intermetálicos del tipo MgXSiY en toda su microestructura. Los 
intermetálicos obtenidos presentaron una morfología poligonal así como de escritura china, 
y que podría asociarse a intermetalicos como el Mg2Si. La presencia de silicio en grandes 
cantidades provoca una elevada fragilidad en las aleaciones de magnesio [Cze08].           
En cambio en la décima y última refusión se ha empleado una naveta de acero. La 
microestructura obtenida no ha desarrollado la presencia de intermetálicos de este tipo. Por 
lo que parece quedar demostrado que en las refusiones en las que se ha empleado la 
naveta cerámica, la muestra obtenida queda contaminada del silicio procedente de la 
misma naveta, ya que esta presenta un contenido muy elevado de SiO2. Se ha 
comprobado, que como más elevada es la temperatura alcanzada durante los procesos de 
refusión la morfología de estos intermetálicos ha sido de forma poligonal, mientras que, 
para temperaturas más bajas, la morfología obtenida ha sido de escritura china. Esto puede 
ser debido al crecimiento de dicho intermetálico en función de la temperatura, ya que para 
temperaturas elevadas este presenta mayor crecimiento y morfología poligonal [KUg07]. 
Los estudios cuantitativos realizados en las micrografías obtenidas, de los procesos de 
refusión, en los que se ha utilizado la naveta cerámica, han evidenciado una 
microestructura poco fina y de morfología dendrítica. Esto puede ser debido a la presencia, 
en grandes proporciones del silicio procedente de la naveta, el cual se ha disuelto por toda 
la aleación. Otra hipótesis que se puede plantear, es el gradiente de temperaturas del 
horno, dado que se producen variaciones importantes de temperatura en pequeñas 
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distancias dentro de la zona de fundición. Por este motivo la colocación de la naveta en el 
interior del horno puede verse afectada por este gradiente de temperaturas tan elevado.  
Por el contrario, la utilización de la naveta de acero en la décima refusión, demuestra que la 
estructura obtenida no presenta una tendencia tan elevada a la formación de dendritas  
(Fig. 7.1). Por lo que se puede afirmar que la utilización de la naveta metálica favorece los 
resultados obtenidos, ya que no se presenta una contaminación de la muestra por parte del 
silicio y de este modo no se desarrolla una alteración en la composición de la muestra 
finalmente obtenida. El gradiente de temperaturas en la utilización de una naveta de acero, 
puede no verse tan afectado en comparación a la utilización de navetas cerámicas, por el 
hecho que los metales poseen mayor conductividad térmica y en consecuencia la 
homogenización de la temperatura en todo el material de estudio. 
Finalmente en las figuras 7.1, 7.2 y 7.3 se observa que, para refusiones en las que se han 
empleado temperaturas bajas (670 ºC ÷ 680 ºC), seguidas de un temple en proceso, se 
han obtenido microestructuras relativamente finas, de alta homogeneidad pero de 
morfología dendrítica, mientras que para temperaturas más elevadas (780 ºC ÷ 800 ºC), 
seguidas de un enfriamiento relativamente rápido, se ha obtenido una estructura poco fina, 
de baja homogeneidad, pero con morfología de tendencia globular. 
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8 Conclusiones  
1. La adición de SiC, como elemento para el afino de grano, no produce ningún efecto 
en las condiciones experimentales que se han llevado a cabo. No ha presentado 
disolución en la aleación. 
2. Con las condiciones experimentales que se han llevado a cabo, para temperaturas 
superiores a los 800 ºC se ha producido la evaporación del material de estudio. 
3. Parece quedar demostrado que el uso de navetas cerámicas con alto contenido de 
óxido de silicio contaminan las muestras obtenidas en los procesos de refusión, 
provocando una alteración en la composición de la aleación y la aparición de 
compuestos intermetálicos groseros del tipo MgXSiY.  
4. El uso de navetas de acero favorece los resultados obtenidos en los procesos de 
refusión, ya que las muestras provenientes de estos procesos, no presentan ningún 
tipo de contaminación ni la presencia de intermetálicos con alto contenido de silicio. 
Las navetas de acero homogenizan la temperatura en el material a refundir. 
5. Queda demostrado que en las refusiones en las que se han empleado 
temperaturas bajas (670 ºC ÷ 680 ºC), seguidas de un temple en proceso, se han 
obtenido microestructuras relativamente finas, de alta homogeneidad pero de 
morfología dendrítica. 
6. Para refusiones en las que se han alcanzado altas temperaturas (780 ºC), seguidas 
de un enfriamiento relativamente rápido, se ha obtenido una estructura heterogénea 
y poco fina, pero con morfología de tendencia globular. 
7. La presencia de pequeñas zonas de eutéctico laminar se debe a la falta de 
equilibrio entre fases durante el proceso de solidificación, causado por una 
velocidad de enfriamiento rápida y la segregación del aluminio en el límite de grano.  
8. El hecho de realizar un sobrecalentamiento en la aleación de estudio con el objetivo 
de afinar el grano y obtener una estructura globular, ha desarrollado, en las 
condiciones experimentales expuestas, buenas perspectivas frente a futuros 
estudios de investigación, todo y no presentar la estructura óptima y finalmente 
deseada.  
9. Para futuros estudios de investigación, se plantea la posibilidad  de emplear una 
aleación madre que contenga disuelto el carburo de silicio (SiC) y favorecer, de este 
modo, la obtención de una estructura de morfología globular y de grano fino. 
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9 Perspectivas 
Este proyecto forma parte del inicio de la investigación en el campo de las aleaciones base 
magnesio que tiene lugar en el Centre de Disseny d’Aliatges Lleugers i Tractaments de 
Superfícies (CDAL). 
Se plantea la posibilidad a la continuidad del presente proyecto en busca de una 
microestructura de grano fino y morfología globular mediante el control de las temperaturas 
de colada así como la adición de elementos para el afino de grano. 
De este modo el Centre de Disseny d’Aliatges Lleugers i Tractaments de Superfícies 
(CDAL), aplica los conocimientos propios de la técnica de conformación en estado 












































Concepto Observaciones   Coste unitario 
     /€h-1 
Tiempo 
total   /h 
Coste total  
    /€ 
Preparación 
de muestras 
Incluye montaje, pulido de la 
muestra y personal técnico. 
89,00 65 5.785,00 
Metalografía 
cualitativa     
(OM) 
Micrografías de la muestra. 
Incluye personal técnico. 
144,00 45 6.480,00 
Metalografía 
cuantitativa    
(OM) 
Estudio cuantitativo de la 
microestructura obtenida. 
Incluye personal técnico. 




Montaje de la muestra con 
Sputtering Au.Incluye 
personal técnico. 




refusión del material y 
consumo de argón. 
68,74 40 2.749,60 
Redacción del 
proyecto. 
Incluye el trabajo realizado 
por el becario para la 
redacción del proyecto. 
6,00 210 1.260,00 
Supervisión 
del proyecto 
Incluye el trabajo realizado 
por el ingeniero para la 
supervisión del proyecto. 
87,00 120 10.440,00 
SubTOTAL  39.130,60 
16% IVA  6.260,90 
TOTAL  45.391,50 
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11 Gestión ambiental 
Durante el transcurso de esta investigación se han intentado minimizar todos los factores 
que han podido provocar un impacto sobre el medioambiente. 
Este proyecto ha colaborado en la investigación y el desarrollo de aleaciones de magnesio. 
Un primer aspecto a considerar es la aplicación de este tipo de aleaciones en el campo de 
la automoción y la aeronáutica entre otros, con el objetivo de disminuir el peso de los 
vehículos, de este modo reducir el consumo de carburante y en consecuencia restringir las 
emisiones de contaminantes a la atmosfera. 
Otro aspecto a considerar, es la contaminación de aguas. En la preparación metalográfica 
de las muestras se puede dar este fenómeno. El agua utilizada para la limpieza de las 
pulidoras después de la preparación metalográfica, arrastra tanto las partículas de material, 
como lubricante y otros reactivos utilizados durante este proceso. En las instalaciones de la 
universidad se aplica la norma ISO 14000, que cumple con los requisitos estatales 
establecidos en materia de medio ambiente. 
Otros líquidos como el etanol, utilizados para el secado y limpieza de las probetas, se 
reciclaron en los bidones pertinentemente etiquetados. 
En cuanto al gasto de papel, se han manejado en su mayoría documentos en formato 
electrónico, que en caso de imprimirlos se ha realizado impresión a doble cara y con 
calidad de impresión baja. 
Durante los procesos de refusión se ha utilizado la mínima cantidad necesaria de la 
aleación AZ91 para su estudio.  
El gas utilizado en los procesos de refusión ha sido argón. Es un gas inerte, por lo que no 
produce efecto invernadero en la atmosfera, no altera el medio ambiente y es respetuoso 
con la capa de ozono. El inconveniente medioambiental que presenta este gas recae sobre 
las técnicas empleadas para la obtención del mismo por lo que pueden contribuir a la 
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